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RESUMEN 
Este proyecto de final de carrera estudia la influencia del tratamiento térmico (T.T.) 
en el comportamiento a tracción de un acero de bajo contenido en carbono (0,3% en 
peso) y grano ultra fino. Las probetas han sido obtenidas por compactación de polvo 
sometido previamente a deformación plástica severa (SPD) mediante molienda 
mecánica.  
Asimismo, se ha estudiado la densidad, dureza, crecimiento de grano, y se ha 
intentado relacionar el comportamiento mecánico con la microestructura resultante 
de los diferentes tratamientos térmicos, apoyándose en ensayos mecánicos y en el 
análisis de fractura de las piezas ensayadas.  
El proyecto consta de cuatro partes diferenciadas: una parte teórica, otra donde se 
describe el procedimiento experimental utilizado, otra en la que se muestran los 
resultados obtenidos y, finalmente, las conclusiones establecidas, que pueden 
resumirse en: 
 La compacidad promedio obtenida con este porcentaje de carbono es del 
95%. 
 El tamaño de grano medio aumenta de 0,078 µm (sin T.T.) a 1,473 µm. 
Distribución bimodal a temperaturas superiores a 725ºC. La dureza de las 
probetas decrece con el aumento de tamaño de grano. 
 Se encuentra ductilidad sólo a partir de temperaturas de T.T. que ocasionan 
un tamaño de grano superior a 1 µm (por encima de 725ºC). 
 El análisis de fractura ha revelado una serie de problemas con la 
compactación: prácticamente todas las probetas presentaban signos de 
descohesión, óxido y/o porosidad.  
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1. ANTECEDENTES Y OBJETIVOS 
1.1. Antecedentes 
Los procesos de deformación plástica severa (SPD) están siendo actualmente muy 
utilizados para obtener metales con estructura nanocristalina. Esta estructura 
confiere a los metales excepcionales cualidades de dureza y resistencia a la 
deformación, por lo que son de gran interés industrial como materiales avanzados. 
Sin embargo, su elevada tenacidad hace que sean decepcionantemente frágiles.  
En un esfuerzo por mejorar tanto las propiedades mecánicas como los procesos de 
obtención de este tipo de materiales, actualmente se están llevando múltiples 
estudios proponiendo diversas soluciones. La relación entre el tamaño de grano y el 
endurecimiento según la conocida relación de Hall-Petch ha quedado demostrada 
sobradamente hasta tamaño de grano muy pequeño (~20 nm) [11].  
Otros estudios se centran en la influencia de elementos de aleación o en solución 
sólida. Así, Zhao M.C. et Al demuestran que la tensión real de los aceros con 
contenido de carbono de hasta el 0.3% en peso es muy sensible al contenido de 
carbono, aumentando a medida que éste también lo hace [7]. En el mismo artículo, y 
siguiendo las conclusiones de T. Tsuchiyama, H. Uchida et Al. [12], demuestran que 
el contenido de carbono sólo contribuye a la componente atérmica del límite 
plástico, sin afectar en demasía a la componente térmica. En otras palabras: 
temperatura y contenido de carbono son variables independientes.  
Autores como Torizuka S. et al indagan en el proceso. En efecto, existen diversos 
procesos para la obtención de estructuras nanocristalinas mediante SPD, algunos 
de los cuales pueden verse esquematizados en la Tabla 1. 
Este autor, en concreto, ha trabajado con acero deformado plásticamente mediante 
trefilado en tibio (warm caliber rolling,  temperaturas entre 450ºC y 650ºC) . Obtuvo 
resultados de reducción de área y resistencia a la tracción mejores que para aceros 
bainíticos e incluso martensíticos [9].  
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La mayoría de estos procesos no ofrece la posibilidad de producción en masa de 
material nanocristalino, o están restringidos a formas simples. La molienda 
mecánica y su posterior compactación, sin embargo, tiene las ventajas de la 
pulvimetalurgia como procedimiento de fabricación. Mediante la compactación de 
polvo se obtienen productos sin necesidad de mecanizado posterior, sin excesivas 
restricciones de forma, con un alto grado de homogeneidad. Es, además, un método 
bastante consistente para la fabricación de piezas nanoestructuradas [11].  
En cuanto a los antecedentes dentro del grupo de trabajo, se ha estudiado el 
comportamiento de compactos de hierro y acero con contenidos de carbono del 
0,05%, 0,3% y 0,6%. (figura 1.1), donde se llegó a la conclusión de que la ductilidad 
disminuye al aumentar el porcentaje de  carbono.  
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Fig. 1.1.: comparación de la resistencia a compresión de probetas de hierro con diferentes porcentajes 
de carbono [5] 
También se ha estudiado la evolución de la respuesta mecánica para el hierro 
0,05%C a medida que aumenta el tamaño de grano. Las observaciones 
micrográficas revelaron la formación de una estructura bimodal, incluso a la 
temperatura de tratamiento más baja (675º C) se pudo observar el crecimiento de 
los granos grandes a expensas de los pequeños. A medida que aumenta la 
temperatura del tratamiento, se observó cómo aumenta el número de focos de 
crecimiento de grano, resultando en un mayor número de granos grandes, con 
granos mucho menores alojados en los huecos entre éstos. Esta tendencia parece 
estabilizarse a medida que la temperatura aumenta, apreciándose poca diferencia 
entre las microestructuras observadas a 750 y 775º C. Se concluyó que esta 
distribución de grano se debía a la alta cantidad de energía contenida en el material 
y a la ausencia de elementos que pudieran actuar como freno al crecimiento de 
grano (como el carbono en otras composiciones de acero). Se vio como, con el 
aumento de temperatura, el límite elástico disminuía radicalmente: de los 750 MPa a 
650ºC hasta 250 MPa a 750ºC. La ductilidad, en cambio, aumenta con la 
temperatura.  
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1.2. Objetivos 
El objetivo principal de este proyecto es conocer la respuesta mecánica de 
compactos de hierro con una composición del 0.3% de carbono en peso (Fe0,3%C) 
en un amplio espectro de tamaños de grano nanométrico y ultrafino. Los compactos 
han sido fabricados por vía pulvimetalúrgica a partir de polvo obtenido por molienda 
mecánica. Se espera por un lado conseguir estructuras no bimodales por efecto del 
carbono y obtener materiales resistentes con un aceptable valor de ductilidad. 
Asimismo, se busca también determinar la microestructura del material en función 
de la temperatura de tratamiento térmico. 
Finalmente, se intentará relacionar el comportamiento mecánico de los compactos 
con su microestructura.   
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2. INTRODUCCIÓN TEÓRICA 
2.1. Fundamentos para el endurecimiento de los metales. 
Antes de proceder a explicar el mecanismo de endurecimiento por reducción del 
tamaño de grano, conviene hacer un repaso acerca de las dislocaciones y la 
relación entre su movimiento y las propiedades mecánicas de los metales. 
Recordemos algunos conceptos importantes: 
 2.1.1 Estructura cristalina. 
Los materiales sólidos se pueden clasificar según la regularidad con que se 
disponen los átomos en el espacio. En un extremo se encuentran los materiales 
amorfos, cuyos átomos adoptan disposiciones al azar, y en el otro los cristalinos. En 
estos materiales, los átomos se ordenan formando estructuras reticulares que se 
extienden en las tres dimensiones: es lo que se llama una estructura cristalina. 
Conocer su morfología es especialmente importante, ya que algunas de las 
propiedades de los materiales en estado sólido dependen fuertemente de ella.  
La mayoría de los metales más corrientes cristalizan formando una de las tres 
estructuras siguientes: cúbica centrada en las caras, cúbica centrada en el cuerpo y 
hexagonal compacta. Estos nombres describen la disposición de los átomos en la 
celdilla unidad, la entidad mínima de repetición en el espacio. Se acostumbran a 
representar como paralelepípedos o prismas con tres pares de caras paralelas. 
Veamos las mencionadas anteriormente.  
 Cúbica centrada en las caras (FCC): Los átomos se localizan en los 
vértices del cubo y en los centros de todas las caras del cubo. Cobre, 
aluminio, plata y oro acostumbran a presentar esta estructura.   
 Cúbica centrada en el cuerpo (BCC): Encontramos un átomo en cada 
vértice, hasta un total de ocho, y uno en el centro del cubo. El hierro suele 
presentar esta estructura, además del cromo o el tungsteno, entre otros.  
 Hexagonal compacta (HC): Se representa como un prisma con hexágonos 
regulares como bases. En cada una de ellas encontramos un átomo en cada 
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vértice y uno en el centro. Entre las bases hallamos un plano intermedio que 
contiene tres átomos.  
 2.1.2 Materiales policristalinos. 
Pese a que los metales poseen estructuras cristalinas, es raro que se presenten 
como una única gran estructura monocristalina. De hecho, la mayoría de los sólidos 
son un conjunto de muchos pequeños cristales o granos, consecuencia del proceso 
normal de solidificación, que sigue las siguientes etapas: 
1) Aparecen pequeños núcleos cristalinos en distintos lugares, con 
orientaciones cristalográficas al azar. 
2) Los núcleos forman granos pequeños que crecen al adherírseles átomos de 
líquido sub-enfriado. 
3) Los granos crecen hasta que sus extremos terminan por tocarse, 
interaccionando entre sí, finalizando la solidificación. En la región donde se 
unen dos granos, llamada límite de grano, la disposición atómica es irregular. 
 2.1.3 Dislocaciones. 
Las estructuras cristalinas no están exentas de defectos, sino todo lo contrario: 
existen muchos tipos de imperfecciones, de carácter muy variado.  Es importante 
conocerlas porque muchas de las propiedades de los materiales son muy sensibles 
a ellas. Se considera que existe un defecto cristalino cuando las irregularidades en 
la red tienen dimensiones del orden de un diámetro atómico. 
Existe una clasificación de las imperfecciones cristalinas según su geometría: 
defectos de punto, defectos de línea e interfaciales. Los más interesantes son los 
defectos de línea o dislocaciones, tratados a continuación con más detalle. 
Una dislocación es un defecto lineal o unidimensional en torno a algunos átomos 
desalineados. Existen básicamente tres tipos: 
 Dislocación de cuña: Se trata de un semiplano de átomos de más, que 
ocupa una posición intermedia. Este semiplano se puede mover y ocupar la 
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posición de cualquier otro, transformando de esta manera la estructura. La 
dislocación se mueve sobre un plano de deslizamiento. 
 Dislocación helicoidal: Se forman al aplicar un esfuerzo de cizalla sobre el 
material; la parte superior del cristal se desliza en bloque respecto a la parte 
inferior. 
 Dislocaciones mixtas: Son las que aparecen con mayor frecuencia en los 
materiales cristalinos. Presenta componentes de dislocaciones helicoidales y 
de cuña. 
La magnitud y la dirección de las distorsiones se expresan mediante el vector de 
Burgers, designado por b. La naturaleza de una dislocación viene dada por las 
orientaciones relativas de la línea de dislocación y el vector de Burgers; en una 
dislocación de cuña son perpendiculares y en una de tipo helicoidal son paralelos. 
En una dislocación mixta no son ni perpendiculares ni paralelos. 
 2.1.4 Relación entre las dislocaciones y la deformación plástica. 
Los esfuerzos aplicados a un sólido generan deslizamientos entre los planos 
atómicos de su estructura cristalina, transmitiéndose a cada grano. Esto genera 
tensiones internas entre ellos, o lo que es lo mismo, un estado tensional. Si estas 
tensiones internas, generalmente de cizalla, son lo suficientemente grandes como 
para mover átomos de su posición, se produce la deformación plástica. La 
existencia de dislocaciones permite el deslizamiento de planos con una menor 
tensión aplicada. Así pues, para obtener la misma deformación plástica es necesaria 
una tensión de cizalla mucho menor. Se puede hablar de una relación causa-efecto 
entre el movimiento de dislocaciones y la deformación plástica.  
2.2 Mejora de las propiedades mecánicas. 
Como hemos visto, la capacidad de un metal para deformarse plásticamente 
depende de la capacidad de las dislocaciones para moverse y facilitar el 
deslizamiento de planos.  
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Puesto que las propiedades mecánicas de un material (dureza y resistencia) están 
relacionadas con la facilidad con la cual se deforma plásticamente, se puede 
aumentar la resistencia mecánica reduciendo la movilidad de las dislocaciones. Es 
decir, será necesario aplicar mayores fuerzas mecánicas para iniciar la deformación 
plástica. 
 2.2.1 Mecanismos de endurecimiento. 
Se conocen diversos mecanismos que permiten el endurecimiento de los materiales 
policristalinos:  
 Endurecimiento por disolución sólida: este método se basa en introducir 
en los materiales átomos en forma de impurezas que se disuelven en 
solución sólida sustitucional o intersticial. Estos átomos dificultan el 
movimiento de las dislocaciones evitando que avancen, por tanto, 
endureciendo el material. 
 Endurecimiento por deformación: se trata de un fenómeno por el cual un 
metal dúctil se hace más duro y resistente a medida que es deformado 
plásticamente. Se denomina también acritud o endurecimiento por trabajo en 
frío, ya que la temperatura a la que tiene lugar la deformación es mucho 
menor que el punto de fusión del metal. Este efecto se explica mediante la 
interacción repulsiva entre las dislocaciones. Al introducir nuevas 
dislocaciones por deformación plástica, la resistencia al movimiento de éstas 
se ve aumentada por la presencia de otras dislocaciones, resultando en un 
aumento de la acritud del metal.  
 Endurecimiento por reducción del tamaño de grano: este método se basa 
en el hecho de que los granos contiguos poseen un límite de grano común y 
que las orientaciones cristalográficas de los mismos son distintas. Al llegar al 
límite de grano, la dislocación se detiene y para continuar la deformación se 
debe generar otra dislocación, lo que implica la aplicación de más energía y 
por tanto una mayor resistencia del material. El límite de grano actúa como 
una barrera al movimiento de las dislocaciones por dos razones: 
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1. Dado que los granos tienen orientaciones distintas, una dislocación 
que pasara a otro grano tendría que cambiar la dirección de su 
movimiento. Este efecto es más difícil cuanto mayor sea la diferencia 
de orientación de los granos. 
2. El desorden atómico dentro del límite de grano producirá una 
discontinuidad de los planos de deslizamiento de un grano a otro. 
El hecho de que se frenen las dislocaciones provoca que para llevar a cabo 
una deformación sea necesario aplicar una fuerza mayor. Por tanto un 
material con grano fino será más duro y más resistente que un material con 
un grano más grueso. 
Este comportamiento se define mediante la ecuación de Hall-Petch: 
d
k y
y  0  
Donde el límite elástico inicial σo se ve incrementado en función de una 
constante ky del material y el diámetro medio del grano d, obteniendo así el 
nuevo límite elástico σy. 
Todas las técnicas de refuerzo o endurecimiento se basan en el siguiente principio; 
la restricción y el impedimento del movimiento de las dislocaciones endurecen y 
aumentan la resistencia del material. 
2.3 Métodos de obtención de grano ultrafino. 
Hoy en día existe un creciente interés en el estudio de la obtención de nuevos 
materiales metálicos de tamaño de grano nanométrico (Ultra-fine Grain; UFG), 
conocidos como materiales nanométricos (tamaño de grano entre 0 y 100 nm) y 
ultrafinos (entre100 y 1000 nm), debido en gran parte a la posibilidad de obtener una 
interesante combinación de propiedades mediante el procesamiento de este tipo de 
materiales.  
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Existen diferentes técnicas para obtener materiales de grano ultra fino (UFG) por vía 
mecánica,  son los llamados procesos de deformación plástica severa (Severe 
Plastic Deformation, SPD) entre los cuales se encuentran la molienda mecánica 
(Ball Milling), Presión en Canal Angular Constante (ECAP), torsión a alta presión 
(HTP), extrusión torsional (Twist Extrusion, TE) unión por laminación acumulada 
(Acumulated Roll-Bond) y forja multidireccional (Multidirectional Forging). Más 
adelante se hará hincapié en el proceso de molienda mecánica, ya que ha sido la 
técnica utilizada para la obtención del polvo nanocristalino utilizado en la parte 
experimental.   
 2.3.1 Características mecánicas 
El objetivo fundamental de los procesos de SPD es la obtención de estructuras de 
grano ultra fino (Ultra Fine Grain, UFG). Estas estructuras confieren, teóricamente, 
excepcionales propiedades mecánicas de dureza y tenacidad al material, 
acompañados en ocasiones de una muy buena respuesta dúctil. Según la literatura, 
esta combinación de alta resistencia y alta ductilidad es consecuencia de las 
características estructurales especiales de estos materiales: los estados de no 
equilibrio en los limites de grano, la posibilidad de distribución bimodal de los limites 
de grano y la presencia de particulas de una segunda fase dan lugar a la presencia 
de nuevos mecanismos de deformación en materiales nanoestructurados sólidos, 
como el deslizamiento de limites de grano a bajas temperaturas y la presencia de 
dislocaciones parciales y gemelas. Esta mejora simultanea de resistencia y 
ductilidad es responsable también de la marcada mejora de resistencia a la fatiga y 
tenacidad a la fractura de estos materiales.  
 2.3.2 Proceso de Molienda Mecánica (MM) 
El proceso de reducción del tamaño de grano hasta la escala nanométrica en 
metales de una sola fase está, en la actualidad, en fase de estudio. Pese a ello, está 
claro que la severa deformación es el motivo más importante y directo de la 
obtención de nanoestructura. El proceso elemental para la reducción del tamaño de 
grano  incluye, inicialmente, la deformación localizada en las zonas sometidas a 
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esfuerzos de cizalla, llevándose a cabo una formación muy densa de dislocaciones. 
A un cierto nivel de tensión, las dislocaciones se eliminan y se recombinan para 
producir límites de grano de ángulo pequeño, formando así subgranos en tamaño 
nanométrico.  
Para este proceso se emplea un molino planetario de bolas, en el que se introduce 
el polvo que se desea moler. El movimiento rotacional-traslacional del recipiente 
lanza las bolas contra las partículas de polvo, deformándolas severamente, para 
obtener partículas ultrafinas. Se puede controlar el resultado de los ensayos 
mediante la modificación de una serie de variables:  
a) Número de bolas: Cuantas más bolas se introducen en el recipiente, el 
tiempo de molienda se reduce para un mismo objetivo, además de 
obtener grano más fino que con menos cantidad de bolas. No obstante, 
las bolas no debería superar el 40-50% del volumen del recipiente, para 
que no se entorpezca su movimiento.  
b) Relación bolas – polvo: Esta condición se modifica al introducir un peso u 
otro de material a moler. Si se aumenta la cantidad del polvo, se está 
reduciendo esta relación, y por tanto, la efectividad de la molienda. 
c) Velocidad de giro: Al aumentar la velocidad de giro, se reduce el tiempo 
de molienda y se aumenta la energía cinética de las bolas, lo que revierte 
en una deformación más violenta y, por tanto, más severa. Sin embargo, 
aumentar demasiado la velocidad de giro puede comportar que tanto los 
recipientes como las bolas y el material se calienten en exceso, 
incrementando la posibilidad de oxidación y de difusión de componentes 
de aleación de las bolas y los recipientes en el polvo. 
d) Tiempo y número de ciclos: Durante el proceso, es conveniente alternar 
periodos de molienda propiamente dicha con periodos de reposo. Durante 
estos períodos, la temperatura del sistema disminuye. Un período de 
molienda y uno de reposo forman un ciclo. Se puede variar el tiempo de 
cada uno de los períodos dentro de cada ciclo, así como el número de 
ciclos, determinando así el tiempo neto de molienda. Un aumento de este 
tiempo neto hace que disminuya el tamaño de grano. Experimentalmente 
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se ha demostrado que existe un tiempo límite tras el cual no se aprecian 
variaciones en el tamaño de grano. 
e) Tamaño inicial de las partículas: Se puede variar el tamaño de la partícula 
de polvo introducida. Teóricamente, la reducción del tamaño de grano se 
produce desde el exterior del grano hasta el interior. Si se introduce en el 
molino polvo de tamaño de partícula más pequeño, la reducción hasta el 
tamaño mínimo ocurre de forma más rápida y homogénea. 
Dada la gran superficie específica de las partículas de polvo, se deberá conservar el 
polvo en atmósfera inerte, para evitar la contaminación por oxidación con el entorno.  
2.4 Procedimiento de consolidación. 
Una vez obtenido el polvo de las características deseadas, se desea fabricar 
probetas con el fin de evaluar las propiedades mecánicas del material consolidado, 
así como su microestructura. De los diversos métodos existentes para el 
conformado de polvo de metal (compresión uniaxial o isostática, en frío o en 
caliente, moldeo por inyección, laminado…), en esta línea de investigación se ha 
optado por la compactación uniaxial, primero en frío y luego en caliente, por la 
simplicidad del proceso en sí y la sencillez geométrica de las probetas. A 
continuación se explicará con más detalle las etapas de consolidación.  
 2.4.1 Compactación uniaxial en frío  
Este método de formación es, con diferencia, el más importante en pulvimetalurgia. 
La secuencia de compactación (llenado del molde, compactación y extracción) se 
puede llevar a cabo en prensas hidráulicas o mecánicas, lo que hace de éste un 
método económico de producción en masa [11].   
Con la aplicación de presión, se inicia una reorganización de las partículas, 
reduciendo considerablemente el volumen de poros e incrementando el número de 
puntos de contacto entre ellas. A medida que se incrementa la presión, las 
partículas de polvo se ven deformadas plásticamente, aumentando así la superficie 
de contacto entre ellas y reduciendo aún más el volumen de los poros [11]. El hecho 
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de que la superficie de contacto entre las partículas sea cada vez mayor provoca la 
aparición de fuerzas de atracción interatómicas que aportan cohesión al polvo. 
La presión a la que se somete el polvo dentro del molde en los procesos 
convencionales puede llegar a las 5 toneladas por cm2 de material 
aproximadamente. Esta operación es de vital importancia, ya que permite controlar 
la densidad del material y su uniformidad con el simple hecho de variar la presión de 
la prensa. 
Para conseguir una homogeneidad adecuada en el compacto se incorpora al polvo 
una pequeña cantidad de lubricante, que facilita el movimiento de las partículas de 
polvo y disminuye los rozamientos laterales con la pared del molde. Este lubricante 
se elimina posteriormente.  
Es importante resaltar que, sin embargo, el proceso tiene el problema de presentar 
un gradiente de densidades debido a la fricción del polvo con las paredes del molde, 
que depende de la relación entre la altura y el diámetro del compacto. Aplicar la 
carga bidireccionalmente reduce mucho este problema. De no poder hacerlo, la cota 
longitudinal deberá ser inferior al doble de la cota transversal máxima para asegurar 
la homogeneidad [11].   
 2.4.2 Compactación uniaxial en caliente. 
La compactación en caliente puede verse como una sinterización a presión, pues los 
objetivos que persigue, así como sus fundamentos, son los mismos. En el proceso 
de sinterizado, el fundamento físico es el descenso de energía libre, cuyas 
consecuencias son [11]: 
 Disminución de la superficie específica debido al crecimiento (o iniciación, 
incluso) del área de contacto entre partículas.  
 Disminución del volumen de poros y/o esferoidización de los poros. 
 Eliminación de los defectos de no-equilibrio (defectos de punto, 
dislocaciones) residuales de la manufacturación del polvo. 
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En la compactación en caliente, las fuerzas internas que gobiernan el proceso de 
sinterización se ven reforzadas por las tensiones internas generadas por la carga 
externa aplicada. Los mecanismos de densificación más importantes en la 
compactación en caliente son: plastificación, fluencia regida por ley potencial, 
fluencia difusional y deslizamiento de límites de grano. La contribución de cada uno 
de estos mecanismos a la deformación local y, por tanto, a la densificación, depende 
del material y sus parámetros microestructurales, y de las variables del proceso: 
presión y temperatura [11].  
El principal inconveniente de la compactación uniaxial en caliente es la oxidación del 
polvo agravado por la temperatura. Se puede prevenir, en parte, empleando una 
atmósfera controlada hasta que la pieza está a temperatura ambiente. El control 
dimensional queda seriamente dificultado, además de exigir geometrías sencillas. La 
velocidad de compactación es, muy lenta en comparación con la compresión en frío, 
debido a la aplicación de la temperatura.  
La temperatura de trabajo exige también una selección de los materiales usados en 
moldes y mordazas, que deben poseer características tales que no sufran mucha 
dilatación ni reblandecimiento debido a la temperatura. Para temperaturas de 
compactación de hasta 500º C se emplean matrices de acero rápido, pero por 
encima de esta temperatura se necesitan superaleaciones base níquel o cobalto, 
como la estelita y el nimonic (Cr 20%, Fe 4% y Ni 76%). Por encima de 1000º C, se 
emplean grafito, óxidos, nitruros y boruros. En estas condiciones, el grafito es el 
material más empleado, habilitando temperaturas de compactación de hasta 
2500ºC.  
En el caso de materiales nanométricos y ultrafinos, la temperatura de compactación 
debe mantenerse baja para evitar el crecimiento de grano. 
2.5 Tratamientos térmicos y crecimiento de grano 
El tratamiento térmico es un conjunto de operaciones consistente en el 
calentamiento, mantenimiento de la temperatura y enfriamiento de las piezas 
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metálicas con el fin de cambiar su microestructura y propiedades mecánicas [14]. 
Los parámetros del proceso son: temperatura máxima de calentamiento, tiempo de 
permanencia a esa temperatura, velocidad de calentamiento y velocidad de 
enfriamiento. En función de estos parámetros existen, a grandes rasgos, los 
siguientes tipos de tratamiento térmico: recocido, normalizado, temple, revenido, 
envejecido. Cada uno de ellos persigue un objetivo concreto. El presente proyecto 
se centra en el recocido de recristalización. 
  
Fig. 2.1.: Esquema de la deformación de la microestructura del grano [14] 
Este tipo de tratamiento térmico tiene por objetivo el regenerar la microestructura del 
metal. En efecto, la deformación sufrida por el acero durante la molienda y la 
posterior compactación ha distorsionado la estructura cristalina: los granos de metal 
se deforman y se disponen en una dirección determinada (Fig. 2.1). En un metal 
real, el desplazamiento durante la deformación plástica ocurre debido al movimiento 
de dislocaciones, pero el mismo proceso de deformación origina aún más 
dislocaciones. Al aumentar su número, el movimiento de las dislocaciones se ve 
restringido, aumentando la resistencia a la deformación (tenacidad) del metal, es 
decir, endureciéndolo.  
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El calentamiento hasta los 300 - 400 º C elimina la distorsión cristalina, favoreciendo 
el movimiento de dislocaciones, que se recombinan. Esto reduce las tensiones 
internas del material y el número de dislocaciones, pero deja la estructura del 
material intacta. Es lo que se conoce como regeneración. Al elevar la temperatura, 
la movilidad de los átomos aumenta y entre los granos deformados germinan 
nuevos granos equiaxiales libres de tensiones internas. Los nuevos granos crecen a 
expensas de los viejos, hasta tocarse unos con otros, haciendo desaparecer los 
viejos. Este fenómeno recibe el nombre de recristalización primaria.  
La recristalización es un proceso de difusión no uniforme, es decir, hay granos que 
germinan y crecen más rápidamente que otros. El calentamiento hasta temperaturas 
más altas conduce a la recristalización colectiva, es decir, al crecimiento de unos 
granos recristalizados a expensas de otros. Cuanto mayor la temperatura, más 
difusión  atómica y más intensa la recristalización colectiva que, en la práctica, 
comienza mucho antes de que acabe la recristalización primaria.  
Los factores que afectan al tamaño de grano recristalizado son: la temperatura de 
recocido, la duración del proceso, el grado de deformación preliminar y la 
composición química del metal. En general, cuanto mayor la temperatura y duración 
del recocido, mayor el tamaño de grano resultante. Sucede al revés con el grado de 
deformación preliminar. Cuanto menor el tamaño de grano deformado, mayor grado 
de deformación y menor tamaño de grano recristalizado. Una velocidad de 
calentamiento rápida también favorece la germinación de grano fino [14].  
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3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL. 
3.1 Descripción del equipo. 
 3.1.1 Molino planetario de bolas. 
Pese a que el estudio del polvo de hierro no está inscrito en los objetivos del 
proyecto, es interesante hacer referencia al equipo utilizado para su obtención. En el 
transcurso del proyecto se tuvieron que realizar diversas moliendas, que se llevaron 
a cabo siguiendo las directrices marcadas anteriormente en la línea de 
investigación. 
 El modelo utilizado es el “Planetary Mill Pulverisette 5” de la marca Fritsch. El 
molino consta de cuatro recipientes de 250 ml de capacidad, fabricados en acero 
inoxidable austenítico. Los recipientes se colocan en los soportes de la base, 
quedando sujetos firmemente por los anclajes (Fig. 3.1). Las bolas utilizadas son de 
acero al cromo y vanadio, templado y revenido, y tienen un diámetro de 10mm. 
 
Fig.3.1.Fotografía del molino planetario de bolas abierto. 
 
Las tapas del molino disponen de dos válvulas que permiten la entrada y salida de 
gas, lo que permite realizar la molienda en atmósfera inerte (en la realización del 
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proyecto las moliendas se llevaron a cabo en atmósfera de Argón para evitar la 
oxidación del polvo durante la molienda). Los anclajes aseguran un cierre hermético, 
que se potencia introduciendo una sobre-presión del gas en el interior. Una 
descripción más detallada del procedimiento puede encontrarse en la bibliografía [4]. 
  3.1.1.1 Parámetros de funcionamiento 
Siguiendo los protocolos definidos anteriormente, para obtener polvo de hierro con 
un 0,3% en masa de carbono (0.3%wtC) es necesario añadir una cantidad de cera 
EBS (etilén-bis-estereamida, C39H74N2O2) igual a 0,5% de la masa de polvo de 
hierro. El tiempo de molienda es de 30 horas, repartido en 59 ciclos de 30 minutos 
moliendo/30 minutos en reposo, a una velocidad de 160rpm. Se usaron 40 bolas en 
cada recipiente. En la tabla 3.1 se resumen los parámetros operativos del molino.  
Tabla 3.1: Parámetros de molienda 
cantidad Fe cantidad EBS tiempo velocidad de giro número de bolas 
6g 0,03g 30h 160rpm 40 
 
La cera EBS actúa como lubricante, evitando la aglomeración de partículas de 
polvo y facilitando la molienda. Además, controlando la cantidad de cera 
introducida se puede regular la cantidad de carbono en solución sólida con el 
hierro: durante la molienda, parte del carbono presente en la cera se introduce y 
difunde en el hierro, formando una solución sólida.  
 3.1.2 Matrices 
Se han utilizado dos matrices cilíndricas de diferentes diámetros para la fabricación 
de probetas de tracción (9 y 10mm). 
Estos moldes constan básicamente de tres partes principales: La matriz 
propiamente dicha, el punzón y el contrapunzón o contraparte. 
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Todo el conjunto está fabricado en acero maraging, concretamente un ICO-2800, 
envejecido por precipitación, con altos contenidos de cobalto y níquel, con altos 
valores de dureza y resistencia mecánica, gran tenacidad y buen comportamiento a 
altas temperaturas. Comercializado por la empresa ROVALMA S.A., 
Este acero posee las siguientes propiedades mecánicas a temperatura ambiente: 
Dureza: 61 HRC      Resiliencia: 220 J 
Deformación: 28 %      Fractura: 2476 MPa 
Limite elástico: 2398 MPa     Alargamiento: 10,6% 
No se dispone de la suficiente información para conocer la evolución de las 
propiedades de este material con la temperatura. 
Para poder troquelar probetas para ensayos de microtracción, son necesarios 
compactos cilíndricos de poco espesor y de diámetro relativamente grande. Las 
probetas compactadas con estas matrices tienen un espesor no superior a 1,2mm. 
A partir de ellas se troquelarán las probetas para los ensayos de microtracción (cf. 
3.5). En la figura 3.2. se pueden observar en los extremos los dos apoyos utilizados 
durante la compactación para no marcar las mordazas, en el centro la matriz, a la 
derecha de esta la contraparte y a su izquierda el punzón.  
 
Fig.3.2.Fotografía de la matriz y elementos relacionados de diámetro 9,2mm. 
Siendo las dimensiones de los principales elementos: 
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Fig.3.3.Plano de la matriz de diámetro 9,2mm (unidades en mm). 
En el transcurso del proyecto se compactó por primera vez con los moldes de 
10mm, en un esfuerzo por agrandar la zona de mordaza de las probetas de tracción. 
Durante el periodo de pruebas, se tuvo que rectificar el punzón con la cortadora de 
precisión, con lo que disminuyó el tiempo de preparación y pulido de la muestra para 
realizar microdurezas, microscopía de transmisión, etc.   
 3.1.3 Prensas 
  3.1.3.1 Prensa hidráulica manual. 
Utilizada tanto para la compactación en frío como para la extracción de los 
compactos, esta prensa (MEGA, 30 INS) funciona con un sistema hidráulico, 
accionado mediante una palanca. La presión se regula gracias a un indicador 
analógico en la parte superior. Aunque es capaz de alcanzar las treinta toneladas, 
no se aconseja pasar de las 10-15 para evitar deformar el punzón. En el proceso de 
compactación en frío se ha alcanzado una presión de 10 toneladas 
aproximadamente y se ha mantenido durante 30 minutos.  
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Fig.3.4. Prensa hidráulica manual. 
  3.1.3.2 Máquina de ensayo universal Instron 4507. 
La compactación en caliente se ha llevado a cabo en la máquina de ensayo 
universal Instron 4507. Esta máquina permite realizar esfuerzos uniaxiales, tanto de 
compresión como de tracción. Consta de dos columnas, que forman el cuerpo de la 
estructura, y que soportan una bancada superior fija y una inferior móvil. 
 
Fig.3.5. Instron 4507 con horno de radiación acoplado. 
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La máquina puede desarrollar una fuerza de hasta  200KN, pero se ve limitada por 
la célula de carga, que sólo es capaz de medir hasta 100KN. Las bancadas 
disponen de agujeros roscados que permiten el montaje de diferentes mordazas. 
Para la compactación en caliente se ha acoplado un horno de radiación, del que se 
habla a continuación, para alcanzar la temperatura de trabajo. En la figura 3.5 se 
muestra el montaje del horno en la Instron 4507.  
 3.1.4 Horno de radiación Hobersal 
Este tipo de hornos cuentan con la gran ventaja de alcanzar muy rápidamente altas 
temperaturas gracias al sistema de lámparas de radiación. El modelo utilizado 
cuenta con 6 de estas lámparas. Las paredes están refrigeradas por agua mediante 
un circuito impulsado por una bomba. El horno se acopla a la bancada inferior de la 
Instron. La figura 3.6 muestra una vista del horno abierto y acoplado a la Instron, en 
la que se aprecia un tubo de cuarzo en el interior. Este tubo permite crear una 
atmósfera inerte de argón para el ensayo. Las aperturas superior e inferior están 
selladas con fibra de vidrio y el argón entra a través de una apertura en la mordaza 
inferior.  
 
Fig.3.6. Horno abierto. 
El horno dispone de dos aperturas circulares en las bases superior e inferior por las 
que se introducen las mordazas de acero cilíndricas conectadas a la máquina de 
ensayos.  
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El control de la temperatura se realiza con la ayuda de un termopar en contacto con 
la matriz el panel de control del horno, en el que se introduce el programa de 
calentamiento. . 
 3.1.5 Horno tubular Hobersal 
Todos los tratamientos térmicos han sido realizados en un horno tubular de la marca 
Hobersal modelo ST-16, con una capacidad de calentamiento máximo de 1600º C, 
con programador de rampas y controlador de 4 programas y 16 segmentos.  
La temperatura se concentra en la parte central del tubo de alúmina porosa 
ofreciendo una sección de unos 30 cm de longitud donde la temperatura está 
controlada.  
 
Fig. 3.7. Vista general del horno tubular. 
Es posible establecer una corriente de argón a lo largo del tubo para crear una 
atmósfera protectora durante el tratamiento térmico,  con el fin de evitar la oxidación 
de los compactos.  
 3.1.6 Máquina de microtracción Microtest Deben 
La máquina usada para los ensayos de microtracción es del tipo Microtest, de la 
marca Deben. El fabricante proporciona además un controlador y el software 
apropiado para su utilización a través del ordenador.  
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Fig. 3.7. Vista general de la máquina de microtest Deben. 
Las mordazas utilizadas fueron diseñadas especialmente en el Departamento de 
Tecnología Metalúrgica y mecanizadas en el taller mecánico de la ETSEIB. 
Recibieron un tratamiento térmico de templado y revenido para garantizar la dureza 
necesaria. La célula de carga puede alcanzar los 2 kN.  
3.2 Proceso de compactación y consolidación. 
El proceso consta básicamente de cuatro operaciones: 
1) Introducción del polvo en la matriz. 
2) Compactación en frío. 
3) Compactación en caliente. 
4) Extracción del consolidado. 
 3.2.1 Introducción del polvo de hierro en la matriz. 
Antes de introducir el polvo en la matriz introducimos la contraparte, previamente 
lubricada con disulfuro de molibdeno para facilitar la posterior extracción. Es 
necesario prestar atención de no manchar con lubricante la cara de la contraparte  
que quedará en contacto con el polvo a fin de no contaminarlo. 
Una vez lubricada e introducida la contraparte se pesa el polvo con una balanza de 
precisión. La cantidad de polvo introducido dependerá de las dimensiones que se le 
quieran dar al compacto, lo que está en relación con la matriz utilizada. Así, para 
obtener un espesor de alrededor de 1,2 mm serán necesarios, según la matriz 
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utilizada (9,2 o 10 mm de diámetro), alrededor de 0,63 o 0,74 g respectivamente. El 
cálculo es trivial teniendo en cuenta la geometría y la densidad del hierro (ρ = 7.867 
g/cm3). 
Para facilitar el deslizamiento entre las partículas de polvo durante la compactación, 
se añade una cantidad de cera E.B.S. correspondiente a un 1% en peso del polvo 
de hierro introducido. Cera y polvo se mezclan manualmente antes de ser 
introducidos en la matriz.  
El último paso es lubricar el punzón utilizando de nuevo disulfuro de molibdeno, 
procurando de nuevo no manchar la superficie de contacto, e introducirlo 
manualmente en la matriz todo lo posible. 
 3.2.2 Compactación en frío. 
La compactación en frío se realiza en la prensa hidráulica manual MEGA 
mencionada anteriormente.  
Se han utilizado bases metálicas en forma de disco para alzar la matriz debido al 
corto recorrido del émbolo. Éstas sirven además para impedir el movimiento de la 
contraparte fuera de la matriz. Se coloca a su vez otra base entre el punzón y el 
émbolo para evitar dañar este último.  
Una vez dispuesto el dispositivo se aplica una fuerza correspondiente a 10 
toneladas y se mantiene constante durante media hora, siguiendo el protocolo 
establecido. 
 
Fig.3.9.Montaje de la prensa hidráulica manual para compactación en frío. 
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 3.2.3 Consolidación. 
La etapa de consolidación se realiza en la máquina de ensayo universal Instron 
4507, como se ha comentado anteriormente. La presión aplicada es de 850 MPa y 
se mantiene durante 1 hora. El proceso tiene lugar a 500º C en atmósfera inerte de 
argón. 
Previo al inicio de la compactación se deben seguir las indicaciones siguientes: 
1) Sujetar las mordazas superior e inferior a las correspondientes bancadas de 
la prensa, si no está hecho ya. 
2) Acoplar el horno de radiación a la bancada inferior. 
3) Colocar la matriz, con sus correspondientes bases para compactación en 
caliente entre la matriz y las mordazas superior e inferior. Procurar que el 
termopar conectado al horno de radiación esté en contacto con la matriz.  
4) Colocar el tubo de cuarzo de forma que la matriz quede en su interior (Fig. 
3.6.) y sellar las aperturas con fibra de vidrio. Una vez hecho esto, se hace 
avanzar la bancada inferior hasta que la mordaza superior entra en contacto 
con la base superior.  
5) A través de un orificio situado en el saliente de la mordaza inferior se 
introduce la entrada de argón, a baja presión. Se debe comprobar 
previamente que la bombona no está vacía.  
6) Cerrar la puerta del horno.  
7) Abrir la llave de paso del circuito de refrigeración del horno. 
Una vez hecho esto, se procede a programar el horno de radiación para que suba a 
500º C, temperatura próxima a la de recristalización, siguiendo una rampa de 3-5 
minutos de duración. A fin de asegurarse de que todo el conjunto mordaza-
compacto alcanzan esta temperatura, se mantiene durante 30 minutos antes del 
inicio de la compresión. En este tiempo el conjunto dilata debido al aumento de la 
temperatura. Conviene vigilar que la presión resultante de este amento de volumen 
no supere los 15000 N. Un signo de que se ha alcanzado homogeneidad térmica es 
el fin de la dilatación.  
Pág. 32  Memoria 
 
Tras la media hora de homogeneización de la temperatura, se procede a aplicar la 
presión de consolidación. Se ha programado la Instron 4507 para que lo lleve a cabo 
en dos fases: aumento uniforme hasta la presión de compactación y mantenimiento. 
La primera fase se puede asimilar a una rampa. La bancada inferior se desplaza a 
una velocidad constante de 5000 N/min. Cuando la presión alcanza el valor deseado 
la bancada se detiene; ésta es la fase de mantenimiento de presión, que dura 1 
hora. Pasado este tiempo, se separan las bancadas y se abre la puerta del horno, 
dejando que el molde y la pieza se enfríen al aire.  
 3.2.4 Extracción del consolidado. 
Una vez que el conjunto se encuentra a una temperatura suficientemente baja para 
ser manipulado, se procede a su extracción. Para ello nos desplazamos 
nuevamente hasta la prensa hidráulica manual. 
El montaje es el habitual en esta prensa, con la única excepción de que, en esta 
operación, la matriz se apoya sobre un cilindro hueco, lo que permite la salida de la 
contraparte y el consolidado. La matriz se coloca con el punzón sobresaliendo por la 
parte superior de forma que el consolidado sale por la parte inferior, puesto que el 
recorrido dentro de la matriz es menor. 
El procedimiento para la extracción es el siguiente: 
Primero se presiona mediante el propio punzón, hasta que éste queda 
completamente introducido en la matriz. 
A partir de este momento, se procederá con la ayuda de un juego de punzones (Fig. 
3.10). Éstos tienen un diámetro un poco inferior al de la matriz, para permitir su fácil 
expulsión por gravedad, y longitudes que aumentan progresivamente. Esto es así 
para evitar que las tensiones a las que son sometidos les puedan causar daños por 
flexión.  
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Fig.3.10. Punzones progresivos de a) Ø7mm y b) Ø9,2mm 
Así pues, se procede a introducir primero el punzón más corto y empujar hasta que 
este ya no sobresalga de la matriz. Tras su extracción se introduce el siguiente en 
longitud, y así sucesivamente hasta la extracción de la contraparte, el consolidado y 
por último el propio punzón de consolidación. 
3.3 Caracterización del consolidado. 
El objetivo de este proyecto es relacionar el comportamiento mecánico del acero con 
su microestructura. Para ello, antes de los ensayos de tracción se deben determinar: 
1) Densidad y porcentaje de compacidad. 
2) Dureza superficial. 
3) Tamaño de grano medio. 
Estas características serán útiles para comparar los estados de reposo y de tensión 
del material. No obstante, se deben realizar una serie de tareas previas para obtener 
resultados lo más precisos posible. 
 3.3.1 Desbaste y pulido. 
Nada más extraer el consolidado, su superficie está ligeramente oxidada pese a 
haber sido compactado en atmósfera inerte, y sus caras no son perfectamente 
paralelas, debido a irregularidades en los punzones de compactación. Cabe 
destacar que, en el transcurso del proyecto, se procedió a la rectificación de estos 
punzones, reduciendo considerablemente el tiempo de preparación de las muestras. 
a) b) 
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El primer paso es desbastar la superficie, hasta que desaparezca completamente 
este oxido superficial y las dos caras queden plano-paralelas. Esta operación se 
debe realizar con sumo cuidado, debido al pequeño tamaño de las probetas. El 
desbaste se ha llevado a cabo con la ayuda de pulidoras rotatorias de disco, 
montando los compactos en bases metálicas para facilitar su manipulación. El 
proceso, no obstante, resulta engorroso y poco eficaz. Los consolidados de menor 
diámetro se trabajaron en el edificio de “Serveis Cientificotècnics” de la UB, donde 
se pudo disponer de un soporte con el que era posible controlar el espesor 
desbastado. La adquisición de material similar facilitaría enormemente la tarea de 
cara a futuros ensayos.  
El desbaste consta de dos operaciones: 
1) Con papel p600 se retira todo el oxido superficial y se dejan las dos caras 
planas. 
2) Se procede a reducir la profundidad de las rayas creadas con el papel de 600 
mediante papel p1200.  
Para facilitar la tarea, tanto de desbaste como de rectificación de rayadas, se pule 
en sentido perpendicular a la dirección de las rayas anteriores, cambiando la 
orientación cuando se crea conveniente. 
Una vez desbastadas las dos caras del consolidado se procede a pulirlas. 
El pulido se realiza en las mismas pulidoras rotatorias, pero en este caso se utilizan 
paños para pulir con pasta de polvo de diamante, aplicada en spray. De la misma 
forma que antes, se empieza puliendo con partículas “grandes” de 6μm de diámetro 
y se rectifican las rayadas de éstas con partículas de 3μm. 
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Fig.3.11.Elementos empleados en el pulido. 
Desbastado y pulido, el consolidado se limpia con agua y jabón para retirar los 
restos de pasta de diamante. 
Para poder observar la superficie nítidamente a través del microscopio al realizar las 
huellas de dureza, se desplaza la humedad mediante etanol y se seca aire caliente. 
 3.3.2 Determinación de la densidad y porcentaje de compacidad. 
Como consecuencia de las pequeñas dimensiones de los consolidados obtenidos se 
descartó la posibilidad de realizar las mediciones de densidad mediante el método 
euclidiano de inmersión, debido a la baja precisión que ofrecía, de forma que se 
optó por calcular las densidades geométricamente, es decir, dividiendo la masa 
entre el volumen. 
La masa de los consolidados se midió en una báscula con precisión de miligramos. 
Para la medición del volumen se determinó la altura y el diámetro de los compactos 
mediante un micrómetro y un pie de rey digital, respectivamente (Fig. 3.12). 
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Fig.3.12. a) Micrómetro y b) Pie de rey digital. 
El volumen resulta de un cálculo trivial: 
4
·· 2DhV   
Donde ‘V’ es el volumen, ‘D’ el diámetro y ‘h’ la altura del consolidado. 
Con la masa y el volumen, calculamos la densidad recurriendo a la definición: 
V
m  
Donde ‘ρ’ es la densidad y ‘m’ la masa. 
Conociendo la densidad se procede a realizar el cálculo del porcentaje de 
compacidad, que está relacionado con la porosidad del consolidado: el porcentaje 







Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 4.1 (ap 4.1). 
 3.3.3 Dureza superficial. 
Para determinar la dureza superficial de los consolidados se realizan micro-
indentaciones a lo largo de dos diagonales perpendiculares entre si en cada cara 
(Fig. 3.13). La punta utilizada ha sido de tipo Vickers, con un peso aplicado de 0,2kg. 
a) b) 
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(HV0,2) durante un tiempo de 15s. Con estas 20 mediciones por cara, se podrán 
determinar la dureza media superficial y su desviación tipo.  
 
Fig.3.13.Esquema de las diagonales realizadas en los consolidados. 
El microdurómetro utilizado es un modelo Matsuzawa que incluye una pantalla 
digital que devuelve directamente el valor de la dureza HV tras medir la longitud de 
las diagonales con el mismo aparato. Es importante que las caras sean lo más 
planas posibles y estén bien pulidas para facilitar la medición de la huella, cuanto 
mejor sea esta medida, más exactos los resultados. 
3.4 Tratamientos térmicos 
Siguiendo el protocolo fijado en estudios anteriores, los tratamientos térmicos 
realizados tienen una duración de 1 hora. Las probetas se dejan enfriar al aire, con 
lo que se considera que no hay temple. Se han realizado un total de 7 tratamientos 
térmicos, en un rango de temperaturas desde 650ª C hasta 775º C, a intervalos de 
25º C. En este rango de temperaturas se encuentra, según el diagrama metaestable 
Fe-C, la temperatura eutéctica (723º C, también denominada A1). Para un acero con 
0,3% carbono en peso como el nuestro, a esta temperatura tiene lugar un cambio de 
fase: por debajo coexisten ferrita proeutectoide y perlita, mientras que por encima de 
A1 la perlita ha desaparecido y se ha empezado a formar austenita, que coexiste con 
ferrita-α. Al contar con porcentajes muy bajos de elementos aleantes, se considera 
válido dicho diagrama y se espera, por tanto, un cambio en el comportamiento y la 
microestructura de las probetas tratadas térmicamente por encima de la temperatura 
eutéctica.  
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Los tratamientos se llevaron a cabo en el horno tubular en atmósfera inerte de 
argón, para prevenir la oxidación a temperatura elevada. A través de la consola de 
control se programa la rampa de subida hasta la temperatura de trabajo y el tiempo 
de mantenimiento. A diferencia del horno de radiación, el tubular tiene mucha 
inercia: le cuesta empezar a calentar pero también dejar de hacerlo. Por ese motivo, 
se estableció que la rampa durase 30 minutos, tiempo que asegura un buen control 
de la temperatura.  
Una vez alcanzada la temperatura de trabajo, se conecta el flujo de argón y se deja 
estabilizar unos instantes. Acto seguido, se abre la puerta del tubo de alúmina y se 
introduce el compacto en una navecilla de porcelana que se empuja hasta la parte 
central del tubo. Se vuele a cerrar la puerta y se asegura la estanqueidad del tubo 
de salida de argón.  
Pasados los 60 minutos de tratamiento térmico, se extrae el compacto y se deja 
enfriar en atmósfera de argón a temperatura ambiente. El compacto debe ser ahora 
pulido para realizar los ensayos de dureza.   
Conviene destacar que, debido a la cantidad de energía y tiempo invertidos en 
aumentar la temperatura del horno, es conveniente realizar cuantos más 
tratamientos en una misma sesión, empezando siempre por la temperatura más 
elevada y descendiendo progresivamente.  
3.5 Determinación del tamaño de grano 
El tamaño de grano se ha realizado a través de imágenes obtenidas con 
microscopía electrónica. Siendo el grano ultrafino, se tuvo que recurrir al 
microscopio electrónico de transmisión (TEM), pues ofrece una mayor potencia de 
aumentos. Los compactos tratados a 750 y 775º C, sin embargo, poseen un tamaño 
de grano tal que su medición resulta más cómoda y sencilla con el microscopio 
electrónico de barrido (SEM).  Las probetas para TEM tuvieron que ser desbastadas 
hasta un espesor de no más de 150 micras y pulidas, para su posterior troquelado y 
pulido electrolítico. Este tipo de pulido permite la creación de regiones llamadas 
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playas, de espesor tal que el haz de electrones puede atravesarlas. Tanto el pulido 
electrolítico como la microscopía de transmisión se llevaron a cabo en el edificio de 
“Serveis Cientificotècnics”, de la UB. 
Las probetas para SEM fueron atacadas con diferentes reactivos químicos para 
analizar la microestructura. Por una parte se ha usado PICRAL (ácido pícrico en 
solución saturada de etanol) para revelar la cementita (Fe3C). El NITAL (HNO3 al 1% 
de volumen en solución de etanol), en cambio, permite observar el tamaño del grano 
ferrítico, a la vez que reacciona con el FE3C. 
Una vez obtenidas las imágenes, se procedió a medir diagonales perpendiculares 
de los granos, un mínimo de 200 por muestra para garantizar un buen estudio 
estadístico. Bajo la aproximación de esfericidad de los granos, se puede calcular el 
área media a partir de las diagonales y, a través del área, el diámetro y volumen de 
grano medios.  
Los datos obtenidos se presentan en histogramas en los que el rango de datos es el 
tamaño de grano dividido en intervalos de 0,05 μm. Asimismo, se presentan en el 
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Donde Ai es el área media de los granos del rango i, 
j
inv  la suma de áreas de los 




 es la suma de todas las áreas de grano.  
3.6 Resistencia a compresión  
En un ensayo de compresión, a diferencia de los ensayos de tracción, la probeta 
debe endurecer constantemente puesto que no existen fenómenos de estricción. 
Debido a la fragilidad que los compactos producidos por pulvimetalurgia presentan 
habitualmente, es normal la presencia de roturas parciales que suponen 
disminuciones en los valores de tensión. Este periodo de deformación con tensiones 
descendientes debe considerarse como “inestable” y no representa el 
comportamiento de deformación del material. 
Fig.3.14. Ejemplo de ensayo de compresión. Se muestran las zonas estable e inestable de 
deformación así como el valor de máxima tensión y el valor de deformación máxima con 
endurecimiento del material. 
Para la realización de los ensayos de compresión, ha sido necesario utilizar otro 
modelo de prensa universal diferente a la usada para compactar en caliente, debido 
a que las piezas ensayadas resisten un esfuerzo superior al que la célula de carga 
de la maquina es capaz de ofrecer. En concreto, se ha utilizado una máquina de 
ensayo universal Instron 8545, perteneciente al Centre Tecnològic de Manresa 
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(C.T.M.). Los consolidados sin tratamiento presentan fractura a partir de unas 12 
toneladas de presión, siendo la carga máxima de la prensa de 10 toneladas. 
 
Fig.3.15. Dispositivo empleado para los ensayos de compresión. 
Las superficies de apoyo se han lubricado con grasa blanca de litio y los 
consolidados a ensayar han sido recubiertos de teflón. Estas acciones se realizan 
para facilitar la deformación de las probetas ya que estamos reduciendo 
significativamente la fricción de los consolidados con las superficies de apoyo. 
Una vez que el dispositivo de ensayo está completamente montado y las dos 
superficies de apoyo están en contacto con el consolidado ya se puede iniciar el 
ensayo. 
 3.6.1 Ensayos de resistencia mecánica a compresión 
Los ensayos se han realizado a velocidad de deformación constante. La velocidad 
aplicada ha sido de 1·10-4s-1. Este tipo de ensayo, al no producirse fractura de la 
probeta, se lleva hasta un valor de deformación real de 0,8. Es decir, que por 
cuestiones de seguridad,  el ensayo se para automáticamente cuando la probeta 
llega al 80% del valor de deformación respecto a sus dimensiones iniciales. 
Los ensayos han sido controlados mediante un software especialmente diseñado al 
efecto, el cual no solo devuelve la deformación y la tensión, sino que también nos da 
los datos de tensión real y deformación real. Para ello previamente debemos 
introducir las dimensiones de la probeta a ensayar. 
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Al iniciar el ensayo el programa va dibujando el gráfico de tensión vs deformación en 
tiempo real y al finalizar este se pueden guardar en formato de texto todos los datos 
de los puntos obtenidos por el programa. 
3.7 Resistencia a tracción 
Para realizar estos ensayos, es necesario mecanizar probetas adecuadas a partir de 
los compactos en forma de disco. Este trabajo se lleva a cabo en el centro CIM con 
una cortadora de hilo, cuyo principio es el corte por electroerosión. Las dimensiones 
nominales de las probetas así obtenidas son las que se muestran en la figura 3.16. 
Los diferentes diámetros de los compactos no hacen sino variar la zona de mordaza 
de estas probetas: en los compactos de 10mm de diámetro la zona de mordaza es 
mayor, con lo que se buscó prevenir el deslizamiento de la probeta en las mordazas. 
Antes de realizar los ensayos, se tomaron fotografías con lupa de las probetas para 
su posterior análisis dimensional, luego se pulieron manualmente con papel de 
1200p en a dirección del esfuerzo para reducir concentración de tensiones 
superficiales en sentido transversal 
.   
Fig.3.16.Dimensiones de las probetas de micro-tracción. . 
La probeta se pone en posición, perpendicular a las bancadas, para asegurar una 
tensión uniaxial. A través del software de control del dispositivo, se introducen los 
parámetros del ensayo: espesor de la probeta, velocidad de separación de las 
bancadas, intervalo de tiempo entre mediciones, y se pone a cero el valor de la 
fuerza. Es importante comprobar durante el ensayo que la probeta no desliza en las 
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mordazas. Al acabar el ensayo, se recogen las probetas para analizar las superficies 
de fractura en el microscopio electrónico de barrido.  
 3.7.1 Ensayos de resistencia mecánica a tracción 
Los ensayos de tracción se llevaron a cabo en la máquina de micro-tracción Deben 
Microtest, debido a las pequeñas dimensiones de las probetas.  La velocidad de 
separación de las bancadas se ha mantenido constante e igual a 0,2 mm/min. Dado 
que el software de la máquina proporciona valores de fuerza y elongación, se han 
tenido que hacer una serie de transformaciones para llegar a los valores de Tensión-
Deformación deseados: 
El primer paso consiste en pasar de fuerza a tensión, dividiendo por el área de la 
sección de la probeta, y de elongación a deformación, dividiendo por la longitud 
inicial (span). Se obtienen así la tensión y deformación “ingenieriles” (σing y εing).  
Se procede a continuación a calcular la tensión y deformación “reales” mediante las 
relaciones: 
 ingingreal   1  
 ingreal   1ln  
Por último se ha linealizado la parte elástica de la deformación, usando el valor de 
módulo elástico del hierro (E = 195 GPa), corregido con la diferencia entre el valor 





   
Donde 
linealreal ba    
es la ecuación de la regresión lineal de la zona elástica de la curva tensión real – 
deformación real.  
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  3.7.1.1 Sistemas de agarre 
Se han utilizado dos tipos de agarre diferentes para las mordazas de la máquina de 
micro-tracción: de apriete clásico y de cajetín.  
 Apriete clásico:  
La mordaza se compone de dos partes, superior e inferior. La probeta se coloca 
sobre la parte inferior y la superior se coloca encima. Unos cilindros guía atraviesan 
las mordazas y aseguran un buen alineamiento. Finalmente, la probeta se fija 
aplicando presión entre ambas partes de la mordaza con la ayuda de dos tornillos 
pasantes.  
Este sistema es, como su nombre indica, el más común, y tiene la ventaja de que no 
tiene puntos de apoyo en la probeta que generen concentraciones de tensiones, por 
tanto, mantiene un índice bajo de fragilidad. Por otra parte, este tipo de ensayo 
puede presentar problemas de deslizamiento de la probeta, con su consecuente 
dificultad para interpretar los resultados del ensayo. 
 Cajetín: 
La mordaza en este caso consta de una pieza con forma de placa plana, con un 
reborde en uno de los lados. Este reborde tiene una entalla en la que se coloca la 
probeta, que en este caso no está sujeta por presión sino que es “empujada” en 
direcciones opuestas. Al no estar sujeta, conviene cubrir la probeta con un trozo de 
cinta adhesiva, pues tienen tendencia a saltar tras la rotura.  
Este sistema tiene la ventaja de que ofrece resultados muy fiables en la parte 
elástica, ya que no existe el problema del deslizamiento. Como contrapartida, la 
tensión ejercida por la mordaza sobre la probeta en los puntos de apoyo genera 
zonas con una tensión aplicada muy alta, lo que incrementa su fragilidad.  
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3.8 Análisis dimensional  
La experiencia nos ha enseñado que, pese a que las probetas deberían salir de la 
cortadora con unas dimensiones determinadas, a menudo existe una discrepancia 
considerable entre las medidas nominales y las reales. Se sabe además que, 
durante los ensayos de tracción, existe el riesgo de que las probetas resbalen en la 
zona de mordaza. A consecuencia de ello, se ha realizado un análisis dimensional 
de las probetas con la ayuda de software de edición de imágenes.  
Como se ha explicado anteriormente, se tomaron fotografías de cada probeta antes 
y después de los ensayos. Las operaciones de medición se realizaron en el mismo 
lado de cada probeta, es decir el lado fino o grueso de la zona de mordaza,  
escogido según conveniencia.  
  
Fig.3.17.Fotos de la probeta tratada a 750ºC antes y después del ensayo de tracción, a izquierda y 
derecha respectivamente. 
El primer paso fue rotar las fotografías hasta que la región central de la probeta 
coincidiese con la horizontal. Siguiendo el ejemplo de la figura 3.17, en ese caso se 
escogió el lado grueso de la zona de mordaza, pues en la foto tras rotura parece 
que está un poco más recto. De la punta de estas zonas se trazan unas guías 
verticales. Se ha considerado que el corte en curva se puede aproximar a un cuarto 
de circunferencia, que sería tangente a las guías horizontal y vertical definidas 
anteriormente.  




Fig.3.18.Ejemplo de fotografía mostrando las guías y las circunferencias trazadas. 
El radio de las circunferencias se ajusta manualmente a la imagen, manteniendo 
siempre la condición de tangencia a las guías. Posteriormente se sitúan dos guías 
verticales en los puntos de tangencia entre las circunferencias y la guía horizontal, y 
se mide la distancia entre ellas. Conviene tener en cuenta que las fotografías se 
tomaron con cámaras diferentes, por lo que la medición se hizo en píxeles y se 
transformó a milímetros usando la escala en las mismas imágenes, siguiendo un 
proceso similar.  
Una vez obtenido las dimensiones de la región central antes y después de la 
fractura, el cálculo de la elongación es trivial.  
Por otra parte, estos datos son simplemente orientativos, pues en ocasiones resulta 
difícil ensamblar las probetas sin dejar espacio vacío entre las partes, especialmente 
entre las que han sufrido mayor deformación plástica antes de la ruptura.  
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4. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
Durante la realización del presente proyecto se han seguido los procedimientos 
establecidos en estudios anteriores del grupo de investigación. Así pues, tanto el 
proceso de molienda como el de compactación se han considerado óptimos como 
hipótesis de partida. No se han realizado variaciones ni de porcentaje de cera EBS, 
así como tampoco en la presión o la temperatura de compactación.  
Siendo éste una continuación de un proyecto anterior, se retoman datos de dureza y 
de tamaño de grano obtenidos  con anterioridad [5]. 
Se han utilizado 7 compactos para otras tantas temperaturas de tratamiento térmico, 
más otro compacto que se utilizó en la repetición de ensayos inválidos por causas 
que se explican más adelante (4.4). Para las observaciones micrográficas en TEM 
se fabricó un compacto como los usados para ensayos de compresión dentro del 
mismo grupo de trabajo [5] al que se le cortaron discos que fueron tratados 
térmicamente y preparados como se describe en el apartado 3.4. El hecho de seguir 
los protocolos establecidos por el propio grupo de investigación garantiza una buena 
homogeneidad en la pieza y un buen porcentaje de compacidad [4].  
4.1 Compacidad 
La tabla 4.1 muestra los parámetros geométricos medidos en los compactos, así 
como su densidad  y porcentaje de compacidad. En [5]  se llega a la conclusión de 
que le tratamiento térmico no influye en la compacidad, así que estas mediciones se 
realizaron sólo una vez, antes de los tratamientos térmicos.  
Se observa que, en general, los resultados obtenidos son menores de lo esperado, 
ya que estudios anteriores en el mismo grupo presentan resultados de alrededor del 
98% [5], estando cerca del 99% que consiguen Jia et al en [2]. Esto es debido a la 
mayor dureza del polvo de Fe 0,3%C (~ 825 HV frente a los 725 HV del polvo de Fe 
0%C). Al ser más duras, las partículas tienen menor capacidad para deformarse 
durante la compactación, dando lugar a mayor número de huecos.  
Sigue siendo, sin embargo, un resultado bastante bueno si lo comparamos con otros 
ejemplos hallados en la literatura: Zhang et al obtienen valores de 89% para 
sinterizados a 500º C [6]. 
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Tabla 4.1: Características geométricas, densidad y compacidad de los compactos 
utilizados.  
Compacto diámetro (mm) altura (mm) masa (g) densidad (g/cm3) compacidad (%) 
I 9,27 1,09 0,54 7,38 93,85 
II 9,26 1,01 0,50 7,42 94,27 
III 9,27 1,03 0,53 7,64 97,07 
IV 9,26 1,03 0,52 7,56 96,09 
V 9,27 1,01 0,51 7,48 95,09 
VI 10,02 0,87 0,51 7,41 94,19 
VII 10,03 1,06 0,64 7,63 96,95 
VIII 10,01 0,94 0,54 7,28 92,53 
Compacidad promedio: 95% 
4.2 Dureza 
En los resultados de [5] se sugiere que no existe una dependencia de la dureza con 
la distancia al centro de la pieza, pudiéndose constatar este hecho en el transcurso 
de la experimentación.  
Se ha realizado la media de las durezas medidas en cada cara de los consolidados. 
No se han observado diferencias significativas entre las durezas medias de las dos 
caras de los compactos, lo cual era de esperar teniendo en cuenta el reducido 
espesor de éstos. Así pues, se han considerado todas las mediciones de cara a 
establecer un único valor medio y de desviación tipo global para toda la pieza.  
La tabla 4.2 muestra los valores redondeados de la dureza media y de la desviación 
tipo para cada una de los compactos tratados térmicamente, incluyendo también los 
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Tabla 4.2: Dureza de los compactos según el tratamiento térmico. 
Temperatura de tratamiento (ºC)  Dureza Vickers (HV) 
- 625 ± 25 
650 496 ± 19  
675 466 ± 19  
700 446 ± 10 
725 400 ± 12 
750 390 ± 14 
775 346 ± 22 
Como era de esperar, la dureza disminuye a medida que aumenta la temperatura de 
tratamiento térmico. Como se ha visto en la teoría, el aumento de temperatura 
acelera la recristalización y el crecimiento de grano. La causa más probable de este 
descenso en la dureza es el tamaño de grano cada vez mayor de las muestras 
ensayadas. En la figura 4.1 se aprecia gráficamente dicho descenso. 
 
Fig. 4.1: Relación entre la temperatura de tratamiento térmico y dureza Vickers 
4.3 Tamaño de grano 
Como se ha explicado en el apartado 3.4, para el cálculo del tamaño de grano 
medio se han utilizado imágenes de la microestructura de las probetas obtenidas 
mediante TEM y  SEM.  El tamaño de grano, como era de esperar, aumenta con la 
temperatura de tratamiento térmico. En la figura 4.2 se puede observar dicho 
aumento. Se aprecian dos tendencias bien diferenciadas: hasta los 700ºC el grano 
crece moderadamente, manteniéndose por debajo de los 400 nm. La desviación del 
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pensar en una distribución bastante uniforme del tamaño de grano. Por otra parte, a 
partir de 725ºC se observa un crecimiento rápido del diámetro medio, pasando a 
935 nm para 750ºC y 1,47 μm para 775ºC. La desviación tipo de las muestras 
aumenta también considerablemente (0,45 μm y 0,76 μm para 750 y 775ºC 
respectivamente) lo que sugiere la coexistencia de granos grandes con otros 
bastante más pequeños.  
 
Fig. 4.2: Evolución del tamaño de grano medio con la temperatura de tratamiento térmico (T.T) 
En la tabla 4.3 a continuación se encuentran resumidos el tamaño de grano medio y 
la desviación tipo de cada muestra. 
 Tabla 4.3: Diámetro de grano medio para cada temperatura de tratamiento térmico 
Temperatura de tratamiento (ºC)  Diámetro medio (μm) 
- 0,078 ± 0,04 
650 0,229 ± 0,131  
675 0,308 ± 0,29  
700 0,367 ± 0,191 
725 0,530 ± 0,276 
750 0,935 ± 0,454 
775 1,473 ± 0,761 
En efecto, en las micrografías mostradas en la figura 4.3 se puede observar como 
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similar. A temperaturas más altas se aprecian granos grandes rodeados de otros de 
mucho menor tamaño, revelando una distribución bimodal de granos grandes y 
pequeños. En concreto, en las probetas tratadas a 725ºC ya se puede distinguir 
claramente granos grandes y pequeños, como se puede ver en la figura siguiente. 
Las probetas tratadas a temperaturas más elevadas presentan una estructura 
claramente bimodal. Todas las escalas son 0,5 μm. 
  
Fig. 4.3: Imágenes de TEM y SEM usadas para calcular el tamaño de grano medio 
Todas las probetas han sido atacadas con Nital, que revela la ferrita y la cementita. 
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cementita, debido a que por debajo de la temperatura eutéctica no se produce 
difusión rápida del carbono, con lo que el tamaño de los precipitados de Fe3C es, en 
general, muy pequeño. En las imágenes de 750ºC y 775ºC, sin embargo, se 
distinguen cantidades significativas de cementita en la zona de unión entre 
partículas, en blanco en las imágenes. Se realizaron nuevas observaciones para 
estas dos temperaturas, esta vez atacando las probetas con Picral, que revela 
exclusivamente la cementita.  
  
Fig. 4.4: Imágenes de SEM de las probetas atacadas con Picral (750ºC y 775ºC) 
En esta ocasión (Fig 4.4), resulta evidente la presencia de Fe3C. En la imagen de 
750ºC se ve además la zona de unión entre partículas, donde coexisten cementita y 
algunas especies de óxido.  
El diámetro de grano medio se ha representado en histogramas en los que el rango 
de datos es el tamaño de grano dividido en intervalos. La figura 4.5 a continuación 
muestra un histograma para cada temperatura de tratamiento térmico. La frecuencia 
aparece representada en el eje de ordenadas en tanto por ciento (%). Asimismo, se 
presentan en el mismo gráfico el porcentaje de superficie de grano y de volumen 
correspondiente a cada intervalo. 
750ºC 775ºC 
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El rango de datos se ha mantenido en [0 – 0,75 µm] con intervalos de 0,05 µm en 
todos los histogramas para compararlos con más facilidad. Sin embargo se puede 
observar que el tamaño de grano de las temperaturas más altas se sale de la 
escala. Tomando como rango de datos [0 – 2 µm] a intervalos de 0,1 µm se aprecia 
mejor la distribución del tamaño de grano (Fig 4.6). 
 
 
Fig. 4.6: Distribución de tamaño de grano ferrítico, porcentaje de área 
 y volumen para las temperaturas 750 y 775 ºC 
4.4 Resistencia a compresión 
En el transcurso de este proyecto se realizaron tres ensayos de compresión, que sirvieron 
para cubrir el rango de temperaturas de trabajo, completando así la tarea comenzada en un 
proyecto anterior [5]. En la gráfica siguiente (Fig 4.7) se han marcado las series de datos del 
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Figura 4.7: Representación de las curvas tensión real – deformación real de las probetas ensayadas a 
compresión para cada temperatura de tratamiento térmico.  
Se observa que hasta 750ºC existe un ablandamiento pasado el límite elástico, 
aparentemente incoherente con un proceso de deformación y endurecimiento. Este 
ablandamiento está asociado a procesos de bandas de cizalladura o de 
recuperación dinámica sin endurecimiento, que generalmente se traduce en 
comportamientos frágiles a tracción. En 750ºC y 775ºC, sin embargo, existe un 
endurecimiento posterior, lo que apunta a un comportamiento dúctil, especialmente 
a 775ºC. 
4.5 Resistencia a tracción 
Como se ha comentado en el apartado 3.7.1, se han realizado ensayos con dos 
tipos de mordazas, de apriete clásico y de cajetín, con diferentes características 
inherentes a cada una. Por ello, se han separado los resultados obtenidos con la 
intención de entender mejor el mecanismo de deformación.  
Las curvas obtenidas en los ensayos con mordaza de apriete clásico se muestran 
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Figura 4.8: Representación de las curvas tensión real – deformación real de las probetas ensayadas a 
tracción con mordaza tipo apriete clásico. 
Los valores característicos de cada curva se presentan en la Tabla 4.4. 
Tabla 4.4: 
TT  Límite elástico (Mpa)  Resistencia Máxima (Mpa)  Deformación Máxima 
500  ‐  115  0,005 
650  ‐  2230  0,027 
675  ‐  1084  0,009 
700  ‐  1378  0,004 
725  - 1150  0,016 
750  1395  1582  0,023 
775_1  1110  1405  0,135 
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Se puede observar que, gracias a las transformaciones realizadas, la parte elástica 
de cada una de las curvas queda superpuesta, permitiendo comparar el límite 
elástico de cada una de las probetas, así como la deformación plástica antes de la 
rotura. Este hecho no hace más que poner de manifiesto que el tratamiento térmico 
tiene influencia sobre la ductilidad y el límite elástico del material, no sobre su 
módulo de Young.  
Respecto a las curvas de los ensayos realizados con mordaza tipo cajetín, están 
representadas en la figura 4.9 a continuación.  
 
Figura 4.9: Representación de las curvas tensión real – deformación real de las probetas ensayadas a 
tracción con mordaza tipo cajetín.  



























Pág. 58  Memoria 
 
Tabla 4.5: 
TT  Límite elástico (Mpa)  Resistencia Máxima (Mpa)  Deformación Máxima 
650_1  ‐  1488  0,008 
650_2  ‐  1142  0,006 
675  ‐  1057  0,005 
700  ‐  703  0,004 
750  ‐  818  0,004 
775  821  1011  0,192 
Tanto en los ensayos realizados con la mordaza de apriete clásico como con la de 
cajetín, las probetas tratadas a temperaturas por debajo de 750ºC han roto 
frágilmente sin alcanzar su límite elástico. Esto se corresponde con los resultados 
obtenidos en los ensayos de compresión, en los que se intuía que para 
temperaturas de  hasta 750ºC el comportamiento mecánico a tracción iba a ser 
frágil.  
Los ensayos de compresión también indicaban que 750ºC y 775ºC probablemente 
se comportarían de forma dúctil, especialmente la de 775ºC. En efecto, las probetas 
tratadas a 775ºC se comportan de forma claramente dúctil en los dos tipos de 
ensayos, pudiéndose observar en ambos la aparición de “cuellos de botella”, 
fenómeno caracterizado por la elongación y disminución de área, que conlleva una 
disminución de la tensión ingenieril. Éste fenómeno es más visible en las curvas de 
los ensayos con mordaza de apriete clásico, donde también se aprecia un límite 
elástico y tensión máxima mayores.  
Sin embargo, a la temperatura de 750ºC se observan diferencias en el 
comportamiento mecánico. Mientras que en los primeros ensayos existe una clara 
deformación con presencia de cuello de botella, utilizando mordaza de cajetín la 
probeta rompió de forma frágil alcanzando una resistencia máxima de tan sólo 818 
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MPa. Probablemente la fragilidad inducida por la mordaza de cajetín ha impedido la 
deformación dúctil de la probeta.  
Cabe destacar también la resistencia máxima alcanzada por la probeta 
correspondiente a 650ºC durante el ensayo con mordaza tipo apriete clásico (2230 
MPa), la más alta con diferencia. La rotura se ha producido en la zona elástica del 
material, de forma claramente frágil. 
 4.5.1 Análisis de la fractura 
Tras los ensayos de microtracción, las probetas rotas se montaron en una placa 
plana y fueron llevadas al SEM, donde se llevó a cabo un estudio de la superficie de 
rotura. Este análisis tiene por objeto identificar los mecanismos que han gobernado 
la rotura de las probetas, así como la existencia de óxido o imperfecciones que 
pudieran haber causado un fallo prematuro. 
 500ª C (sin Tratamiento Térmico) 
Mordaza de apriete clásico:  
Se aprecia claramente la fragilidad de la fractura, aunque se observan indicios de 
que probablemente el mecanismo principal haya sido la descohesión entre 
partículas compactadas. 
 
Figura 4.10: Vista general. Probeta sin tratamiento térmico (T.T.). 
1mm
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A 600 aumentos se pueden distinguir las soldaduras entre las partículas producidas 
durante la compactación en caliente.  
A 2000 aumentos se aprecian huecos correspondientes a partículas, poniendo de 
manifiesto la descohesión que ha tenido lugar. Asimismo, se observan también 
indicios de rotura dúctil, posiblemente de la soldadura entre dos partículas (Fig. 
4.11).  
 
Figura 4.11: Captura con SEM a 2000 aumentos. Probeta sin T.T. 
A 5500 aumentos se ve el detalle de los dimples  -  microcavidades típicas de la 
rotura dúctil – en las soldaduras entre partículas. Es importante resaltar que la 
fractura en sí no es dúctil, sino la rotura de la soldadura. 
 650ºC 
Mordaza de apriete clásico:  
Con la ayuda del SEM se pudo observar la existencia de un posible defecto que ha 
dado inicio a la fractura, situado en la superficie de la probeta. Centrándonos en esta 
zona, se pudo concluir que el defecto era en realidad un poro (600 aumentos) con 
presencia de óxido, probablemente debido a la combinación de mala compactación 
y alta temperatura.  
30µm 
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 Figura 4.12: Vista general. T.T.: 650º C 
Por otra parte, en la región de fractura “normal”, se pudo apreciar un fenómeno 
parecido al observado en la probeta sin tratamiento térmico posterior. 
A 600 aumentos se pueden distinguir los huecos dejados por partículas 
descohesionadas durante el ensayo, algunas con presencia de óxido (Fig. 4.13).  
 
Figura 4.13: Poro con presencia de óxido. T.T.: 650º C 
A 2000 aumentos se adivinan las zonas de fractura dúctil en los bordes de partícula, 
de un tono blanquecino en las imágenes.  
A 5500 aumentos se ven claramente los dimples originados por la rotura dúctil de 
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Mordaza de cajetín: 
En ambas probetas se pudo observar un golpe en la superficie de fractura, 
probablemente causada por la colisión de las dos partes de la probeta tras la rotura, 
consecuencia no estar sujetas a las mordazas (Fig 4.14 y 4.15) 
  
Figura 4.14: Vista general. T.T.: 650º C (probeta 1) 
 
 
 Figura 4.15: Vista general. T.T.: 650º C (probeta 2) 
En ambas se aprecian signos de descohesión y falta de adherencia entre las 
partículas. En la primera, parece que ésta ha sido la causa principal de la fractura, 
mientras que en la segunda, la fractura se inicia en un poro. En la figura 4.16 se 
puede ver en detalle. 
700 µm 
700 µm 
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Figura 4.16: Inicio de fractura. T.T.: 650º C (probeta 2) 
 675º C 
Mordaza de apriete clásico:  
Al igual que en la probeta anterior, se puede distinguir un inicio de fractura frágil, 
también situado en la superficie de la probeta (Fig. 4.17). El relieve en la superficie 
de fractura de esta probeta indica la descohesión del material en la rotura.  
 
Figura 4.17: Vista general de la superficie de fractura. T.T.: 675º C 
A 2000 aumentos se pueden apreciar las partículas con mucha claridad en 
comparación con las imágenes de la probeta sin tratamiento térmico, indicación de 
que la unión entre ellas era mucho más fuerte.   
A 3000 aumentos resultan visibles los dimples en las soldaduras de grano.  
1mm
40 µm 
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Figura 4.18: Dimples en las soldaduras entre partículas. T.T.: 675º C 
Mordaza de cajetín: 
La superficie de fractura aparece golpeada de nuevo (Fig. 4.19). La porosidad de la 
probeta es evidente incluso en la vista general.  
 
Figura 4.19: Vista general de la superficie de fractura. T.T.: 675º C 
La fractura se inició probablemente en alguno de los múltiples poros, algunos de 
ellos de tamaño considerable (Fig. 4.20) 
700 µm 
20 µm 
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Figura 4.20: Detalle de un defecto. T.T.: 675º C 
 700º C 
Mordaza de apriete clásico:  
La observación mediante SEM reveló la existencia de de un defecto importante. La  
vista general de la superficie de fractura muestra una rotura irregular (Fig. 4.21). 
 
Figura 4.21: Vista general de la superficie de fractura. T.T.: 700º C 
Como se puede ver en la figura 4.22, a 900 aumentos se aprecia claramente la 
presencia de óxido, probablemente producido por una mala compactación en 
caliente. El óxido actúa como iniciador de la fractura: en la misma imagen se 
observa como el óxido se extiende a lo largo de una grieta en el material.  
30 µm 
1mm
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Figura 4.22: Presencia de óxido visto a 900 aumentos. T.T.: 700º C 
A 600 aumentos se ven indicios de porosidad y descohesión, aunque se intuye un 
aumento de ductilidad en la fractura. En efecto, los dimples son claramente  visibles 
a los 2000 aumentos (Fig. 4.23). 
 
Figura 4.23: Dimples a 2000 aumentos. T.T.: 700º C 
Mordaza de cajetín: 
La vista general de la superficie de fractura (Fig. 4.24) revela multitud de grietas 
pequeñas, síntoma de una mala compactación, además de varios defectos 
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Figura 4.24: Vista general de la superficie de fractura. T.T.: 700º C 
Por otra parte, y al igual que en el caso anterior del ensayo con mordaza de agarre 
clásico, a 2000 aumentos se ve una ductilidad incipiente.  
 
Figura 4.25: Detalle del defecto. T.T.: 700º C 
 725º C  
Mordaza de apriete clásico:  
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Figura 4.26: Vista general de la superficie de fractura. T.T.: 725º C 
La descohesión es evidente a 600 aumentos, señal de rotura prematura. Pese a 
ello, esta probeta presenta dimples a 2000 y 5000 aumentos (Fig. 4.27), por lo que 
estaríamos hablando de una fractura frágil con elementos de ductilidad localizados. 
 
Figura 4.27: Abundantes dimples vistos a 5000 aumentos. T.T.: 725º C 
 750º C 
Mordaza de apriete clásico:  
La rotura de esta probeta resultó claramente dúctil: el “cuello de botella” formado 
antes de la rotura era visible a simple vista. En la vista general de la superficie de 
fractura es posible ver la estricción del área. Se disminuyó el área de esta probeta 
para facilitar su rotura, pues ensayos anteriores tuvieron que ser invalidados debido 
al deslizamiento de la probeta en la mordaza. 
1mm
10 µm 
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Figura 4.28: Vista general de la superficie de fractura. T.T.: 750º C 
Se pudo constatar la ductilidad de la rotura con la presencia homogénea de dimples 
en la superficie (Fig. 4.29) 
. 
Figura 4.29: Abundantes dimples vistos a 2000 aumentos. T.T.: 750º C 
A 5000 aumentos se observa el reducido tamaño de los dimples, indicativo de una 
estructura fina.  
Por otra parte, a 600 aumentos es posible distinguir ligeramente las partículas, algo 
que no debería poder hacerse, lo que hace pensar en fractura transgranular. 
También se pudo distinguir óxido y zonas de descohesión (figura 4.12) fruto de una 
mala compactación.  
700 µm 
100 µm 
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Figura 4.30: Descohesión por mala compactación. T.T.: 750º C 
Mordaza de cajetín: 
Igual que anteriormente, la vista general permite ver una pequeña zona de estricción 
de la probeta, pese a que no se vea reflejado en la curva de la gráfica (Fig. 4.31) 
 
Figura 4.31: Vista general de la superficie de fractura. T.T.: 775º C 
De la misma forma, también hay presencia homogénea de dimples, lo que apunta a 
un mecanismo de fractura básicamente dúctil. Por otra parte, existe un defecto de 
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Figura 4.32: Detalle del defecto. T.T.: 750º C 
 775º C 
Mordaza de apriete clásico:  
Estas probetas mostraron un comportamiento completamente dúctil: existe cuello de 
botella bastante acusado con una elongación importante antes de la ruptura visible 
en la vista general (Fig. 4.33). Las micrografías confirman la ductilidad de la rotura. 
  
Figura 4.33: Vista general de las superficies de fractura de: a) probeta 1 y b) probeta 2. T.T.: 775º C 
Como se puede ver en la figura 4.34, la superficie está completamente cubierta de 
dimples (600 aumentos) y que éstos son más homogéneos que en el caso anterior 
(2000 aumentos), revelando una mayor ductilidad.  
100 µm 
1 mm 1 mm 
ba
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Figura 4.34: Abundante presencia de dimples. T.T.: 775º C 
Es interesante observar como en la micrografía a 5000 aumentos es posible 
distinguir pequeñas “bolitas” blancas en alguno de los dimples. Se trata de micro-
inclusiones, probablemente algún carburo. Un detalle fue captado a 12000 
aumentos y se muestra a continuación. 
 
Figura 4.35: Detalle de micro-inclusión. T.T.: 775º C 
Mordaza de cajetín: 
De nuevo es posible observar la estricción en la vista general de la superficie de 
rotura (Fig. 4.36), donde también es visible un importante defecto. Un análisis con el 
propio SEM reveló que se trataba de óxido de silicio (vidrio), probablemente 
transferido al polvo del tubo donde se almacenó (Fig. 4.37). Es posible que este 
defecto precipitara la fractura. 
100 µm 
5 µm 
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Figura 4.36: Vista general de la superficie de fractura. T.T.: 775º C 
 
Figura 4.36: Detalle de la partícula de vidrio. T.T.: 775º C 
4.6. Discusión 
Como se ha visto en el apartado 4.3, las probetas tratadas a temperaturas de hasta 
725ºC mantienen un tamaño de grano nanométrico, lo que les confiere una alta 
resistencia mecánica. Esto implica que, durante los ensayos, han sido los defectos 
los que han provocado la rotura frágil del material, impidiendo observar la poca 
deformación que hubiesen podido ofrecer las probetas, ya que con un tamaño de 
grano tan pequeño, las dislocaciones tienen poco recorrido y la presencia de 
precipitados de nanométricos cementita restringe aún más su movilidad.  
Esta situación se mantiene hasta 725ºC, ya que no se produce la transformación 
austenítica. La ausencia de la transformación impide la difusión rápida de carbono y 
la formación de una ferrita libre de defectos. 
700 µm 
100 µm 
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Por encima de la temperatura de inicio de transformación austenítica, la formación 
de austenita permite la difusión del carbono, por lo que la cementita precipita y se 
separa de la ferrita, como se puede ver en la figura 4.4. Así, la ferrita libre y con un 
tamaño de grano mayor permite una deformación uniforme por endurecimiento, 
provocado por el almacenamiento de dislocaciones, y la cementita permite un cierto 
endurecimiento del material frente a aceros con 0,05% de carbono. 
Por otra parte, se esperaba que las probetas tratadas a 725ºC mostrasen cierta 
ductilidad, por la proximidad de esta temperatura a la de austenización A1 (723ºC). 
Los numerosos defectos tanto por óxido o poros, y quizá también la influencia del 
tipo de mordaza, parecen haber enmascarado este comportamiento. Sin embargo, 
el análisis de fractura ha revelado elementos de ductilidad localizada (Fig. 4.27). 
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CONCLUSIONES 
Al término del proyecto se pueden extraer las siguientes conclusiones: 
 La compacidad obtenida con este porcentaje de carbono es menor de lo  
esperado, debido a la mayor dureza del polvo utilizado. Aún así, es mejor que 
la reportada por otros autores. 
 La dureza de las probetas decrece con la temperatura del tratamiento, como 
era de esperar. La desviación tipo se mantiene a niveles bajos, de no más del 
20%. 
 El tamaño de grano aumenta con la temperatura de tratamiento. A las 
temperaturas más elevadas se observa un aumento de la desviación tipo: el 
crecimiento de grano se vuelve heterogéneo, con granos aumentando de 
tamaño a expensas de otros más pequeños. Este efecto, sin embargo, es 
mucho menor que para compactos fabricados con contenidos de carbono del 
0,05%. 
 La resistencia a tracción está claramente por encima del valor de referencia. 
El aumento en la ductilidad de las probetas tratadas a temperaturas elevadas 
(por encima de 725ºC) está íntimamente relacionado con el aumento del 
tamaño de grano y a la precipitación de la cementita gracias a la difusión del 
carbono en el proceso de austenización.  
 El análisis de fractura ha revelado una serie de problemas con la 
compactación: prácticamente todas las probetas presentaban signos de 
descohesión, óxido y/o porosidad. El hecho de que sean prácticamente todas 
las probetas hace pensar más en un procedimiento inadecuado que en una 
mala manipulación, aunque no se han realizado suficientes compactos como 
para asegurarlo.  
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